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Individuell dosiert

Therapeutische Medikamententiberwachung
mittels LC/MS/MS

nter therapeutischer

Medikamenteniiberwa-

chung, umgangssprach-
lich hiufig als , Therapeutisches
Drug Monitoring“ oder kurz
TDM bezeichnet, versteht man
allgemein die Uberwachung spe-
zieller Medikamentenkonzentra-
tionen im Blut zu festgelegten
Zeitintervallen. TDM zielt darauf
ab, eine relativ konstante Kon-
zentration, die sogenannte Stea-
dy-State-Plasmakonzentration
des entsprechenden Medikaments
im Blutkreislauf zu erhalten. Vie-
le Bereiche der Medizin nutzen
die Methode im Klinikalltag,
etwa um die optimale Dosierung
von Medikamenten mit relativ
geringer therapeutischer Breite zu
erreichen.

In diesem Fall kann es sein, dass
die therapeutisch wirksame und
somit erforderliche Blutkonzen-
tration sehr nahe bei den Kon-
zentrationen liegt, die bereits
toxisch sind oder zumindest un-
erwiinschte Nebenwirkungen
hervorrufen. Zugleich ist das
Halten der therapeutisch wirksa-
men Konzentration (Eindosieren)
bei bestimmten Medikamenten

nicht so leicht wie das Verabrei-
chen einer Standarddosis. Jeder
Mensch absorbiert, metabolisiert,
verwertet und eliminiert Medi-
kamente unterschiedlich — hier
spielen Faktoren wie Alter, Ge-
schlecht, genereller Gesundheits-
zustand, das Erbgut oder Interfe-
renzen mit anderen Medikamen-
ten eine Rolle.

Das Leben andert sich -
und mit ihm die Medikamen-
tierung

Viele Medikamente, die {iber-
wacht werden, werden ein Leben

lang verabreicht. Da das Leben
mit neuen Situationen viele Ver-
inderungen bereithilt, kann es
sein, dass auch die verabreichte
Medikamentendosis von Zeit zu
Zeit angepasst werden muss. Die
Auswirkungen von verianderten
Lebensumstinden und damit
gegebenenfalls verinderter Phar-
makokinetik des Medikaments
konnen durch TDM kontrolliert
und Medikamentendosen ent-
sprechend angepasst werden.

Substanzen, die durch therapeuti-
sche Medikamenteniiberwachung
erfasst werden, sind zum Beispiel

Abbildung 1: Das Schema des Triple Quadrupols
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Analgetika, Antiarrhythmika,
Antibiotika, Antidepressiva,
Antiepileptika, Immunsuppressi-
va oder Zytostatika. Im Rahmen
der therapeutischen Medikamen-
teniiberwachung ist zu beachten,
dass die zeitnahe Verftigbarkeit
der Medikamentenspiegel gewahr-
leistet ist. Hier spielen schnelle
und zuverlissige analytische
Methoden eine wichtige Rolle.

Gleichzeitig miissen die analyti-
schen Methoden fiir den quanti-
tativen Nachweis der verschie-
densten zu tiberwachenden Medi-
kamente ausreichend empfindlich
und selektiv sein. Immunologi-
sche Methoden bieten hier eine
schnelle und einfache Losung, da
hier hiufig keine Trennung des
Medikaments von der Matrix
(Blut, Plasma, Serum etc.) von-
noten ist. Ein grofler Nachteil
immunologischer Verfahren ist
allerdings die sehr hohe Anfillig-
keit fiir Storsubstanzen, was
unter Umstinden zu falschen
Ergebnissen fithren kann, zum
Beispiel durch Kreuzreaktivititen
von Metaboliten der eigentlichen
Wirksubstanz. So werden hier oft
die Konzentrationen von Wirk-
substanz und aktiven Metaboliten
als Summe angegeben.

Hochselektives Analyse-
verfahren: Multi Reaction
Monitoring

Daher bietet der Einsatz von
Flussigchromatographie gekop-
pelt an Tandem-Massenspektro-
metrie (LC/MS/MS) eine sehr
gute Alternative. Durch die hier
zugrunde liegende Methodik des
»Multi Reaction Monitoring*“
(Selektieren der gewiinschten
Muttersubstanz durch den ersten
Quadrupol (Q1), Fragmentieren
dieser Substanz in der Kollisions-
zelle (Q2), Auslesen eines oder
mehrerer spezifischer Fragmente
mittels des dritten Quadrupols
(Q3) [Abbildung 1: Schema Tri-
ple Quadrupole]) ist dieses Ana-
lysenverfahren anderen Metho-
den in puncto Selektivitit hoch-
gradig tiberlegen. Auch ohne auf-
windige Probenvorbereitungs-
schritte konnen haufig viele Ver-
bindungen mit der gleichen
Methode analysiert werden.
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Abbildung 2: Beispielchromatogram einer Analyse von 33 Benzodiazepinen bzw. deren Metaboliten unter Verwendung von 20

verschiedenen internen Standards

LC/MS/MS-Anwenderkits
fur die Routinediagnostik

Shimadzu bietet hier mit dem
LCMS-8030 ein Triple Quadru-
pole Massenspektrometer (Abbil-
dung 3), das den heutigen Anfor-
derungen der therapeutischen
Medikamenteniiberwachung in
allen Belangen gerecht wird. Da

der zuverlassige Analysenmetho-
den mittels LC/MS/MS fir die
Routinediagnostik aufsetzen.

Ein Kit beinhaltet normalerweise
Kalibratoren sowie Kontrollen

mit den zu analysierenden Sub-
stanzen, die notwendigen mobi-
len Phasen und Spiilldsungen fir
die HPLC, eine analytische Siule

Abbildung 3: Das LCMS-8030 ist eines der schnellsten Systeme auf dem Markt mit

nur 15 msec Zeit fur Polaritatswechsel, einer Scan-Geschwindigkeit von 15.000 u/sec

und Dwellzeiten von minimum 1 msec

TDM heute zur klinischen Routi-
ne-Diagnostik gehort, bieten ver-
schiedenste Hersteller komplette
Anwender-Kits zur Analyse von
zum Beispiel Immunsuppressiva,
Neuroleptika, Antidepressiva,
Benzodiazepine und so weiter an.
Aufwindige Methodenentwi-
cklungs- und Validierungsarbeit
entfillt bei Anwendung eines sol-
chen Kits, daher konnen schnell
auch relativ unerfahrene Anwen-

(je nach Kit auch noch eine Trap-
oder SPE-Siule [Solid Phase
Extraction]), sowie alle notigen
Losungen zur Probenvorberei-
tung, die hiufig aus einer wenig
aufwindigen Proteinfillung
besteht. Desweiteren wird den
Proben in der Regel noch ein
interner Standard zugefiigt — das
sind idealerweise deuterierte
Standards der eigentlichen Analy-
sensubstanz oder Analoge mit

dhnlichen chemischen Eigen-
schaften. Sie werden den Proben
iblicherweise zugesetzt, um
mogliche Extraktionsverluste
oder Einfliisse auszugleichen, die
das Analysenergebnis verfilschen
konnten.

Wenn’s schnell gehen
muss ...

Natiirlich tragen Shimadzus
LCMS-8030, sowie die Hersteller
der analytischen Kitsysteme den
Anforderungen an schnelle Ana-
lysenzeiten Rechnung. So ist es
beispielsweise moglich 33 Benzo-
diazepine bezichungsweise deren
Metaboliten samt 20 interner
Standards (Abbildung 2: Bei-
spielchromatogramm) in nur elf
Minuten zu bestimmen oder aber
die vier haufigsten Immunsup-
pressiva (Sirolimus, Tacrolimus,
Everolimus und Cyclosporin A)
in 4,5 Minuten — fiir ganz Eilige
geht’s sogar in 1,3 Minuten! Die
schnelle quantitative Auswertung
erfolgt dann mit der flexiblen wie
anwenderfreundlichen Shimadzu-
Software LabSolution.
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Abbildung 1: Verpackungsmaterial zum

Essen, Ansicht eines Verpackungschips

aus Starke
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Die Brotverpackung

FTIR-Messung von Polymeren im Lebensmittel-
segment

umeist fallen Schliissel-
worter wie erneuerbare
Energien und nachwach-

sende Rohstoffe im Zusammen-
hang mit Treibstoffen. Nach-
wachsende Rohstoffe sind aber
auch ein Thema bei den Verpa-
ckungsmaterialien. Statt Kunst-
stoffchips aus Polyesteramid oder
Polycaprolacton (die auf fossilen
Rohstoffen basieren) lassen sich
auch alternative Polymerchips
aus nachwachsenden Rohstoffen
verwenden, etwa aus pflanzli-
chem Ursprung. Die Zielpolyme-
re sind zum Beispiel aus Stirke,

Cellulose und Lignin [1].

Chips dieser Herkunft haben
mehr Gemeinsamkeiten mit Brot
und Backwaren als mit Kunst-
stoffen. In mancher Lieferung
findet man in den Paketen Bei-
packzettel, die darauf verweisen,
dass die Verpackungschips essbar
sind. Diese Verpackungschips
bestehen aus Stirke, oder wie bei
den ,flupis® aus Papierschaum,
der aus Altpapier und Stirke
gefertigt wurde. Beide erwihnten
Chipsorten lassen sich einfach
entsorgen iber Kompost oder
Biotonne. Sie fallen unter Ein-
fluss von Wasser sofort zusam-
men. Es ist ein dhnlicher Effekt,

den man beim Essen von Backo-
blaten oder Esspapier an den
Bissstellen sehen kann. Es bildet
sich ein Brei.

Verpackungschips
oder Brot

Kann man diese Chips von Brot
oder Backwaren unterscheiden?
Zum Vergleich wurden ein Kni-
ckebrot und eine Backoblate her-
angezogen.

Diese Applikation wurde mit der
FTIR-Spektroskopie in Kombi-
nation mit der Einfachreflexions-
technik durchgefiihrt. Mit dieser
Technik lassen sich die Materia-
lien schnell und zerstorungsfrei
untersuchen. Die eingesetzte
Infrarotstrahlung dringt ca. 2 pm
in die Probenoberfliche ein. Die
Wechselwirkung der Strahlung
mit dem Material gibt Aufschluss
tber die Zusammensetzung.

Die Brotmischung ist ein sehr
komplexe Zusammensetzung fiir

die Infrarotspektroskopie, denn
alle eingesetzten Materialien wie
Mehl, Zucker, Hefe, Wasser und
andere Komponenten haben jedes
fir sich ein stark ausgeprigtes
Infrarotspektrum, iiberlagert man
diese Spektren (Superposition),
so wird die Zuordnung der ein-
zelnen Signale schwierig. Stirke,
Zellulose und Zucker haben ver-
wandte Spektren, da sie alle Poly-
saccharide sind. Wasser ist eben-
falls ein Material, dass ein sehr
intensives Eigenspektrum auf-
weist. Zum Vergleich wurden
demgemifl trockene Backwaren
herangezogen, wie Knickebrot
und Backoblaten (Weizenmehl
und Stirke), die mit wenig Was-
ser auskommen.

Korrelation zwischen Spek-
trum und Materialhédrte

Wie in Abbildung 6 zu sehen,
zeigen die Spektren der Fillmate-
rialien im Bereich um 1.540 cm™!
mehr Ahnlichkeit zu dem Stirke-
spektrum als die beiden Backwa-

Back-Oblaten, Weizenmehl,
Stérke, DuraSamplIR
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Abbildung 2: Infrarotspektrum von einer Backoblate, gemessen mit der Einfach-

reflexionseinheit
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Abbildung 3: Infrarotspektrum eines Knackebrots Abbildung 4: Infrarotspektrum von flupi5®, Fullmaterial aus Altpapier plus Starke

Esshares Fiillmaterial, weil3,
DuraSamplIR
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Abbildung 5: Infrarotspektrum von essbarem Fullmaterial (siehe Abbildung 1)

ren. Desweiteren sind im Bereich
der Carbonylbanden Unterschie-
de zu erkennen — bei 1.750 cm™1.
In diesem Bereich kann man die
Backwaren von den Fiillmateria-
lien und von der Stirke unter-
scheiden.

Die Fullstoffe haben Zuschlags-
stoffe, die intensive Signale bei
1.734 und 1.713 cm™! zeigen. Die
unterschiedlich hohen Signale der
Spektren konnen zudem mit der
Hirte des Materials korreliert
werden. Knickebrot als auch die
Backoblate sind im Vergleich zu

den Fillmaterialien sehr hart.
Harte Materialien haben nicht so
einen guten Kontakt zum Mess-
fenster. Natiirlich spiegeln sich
die unterschiedlichen Zusammen-
setzungen der Produkte in vielen
Details im IR-Spektrum wieder
und machen die eindeutige
Zuordnung moglich.

Fazit

Mit der Infrarotspektroskopie
lassen sich komplexe Materialien
aus dem Umfeld direkt und zer-
storungsfrei analysieren. Inner-

Abbildung 6: Zoom in den Bereich von 1.800 bis 1.150 cm'q,

eine weitere Substanz

wurde zum Vergleich herangezogen, ein Maisstarkespektrum (grune Linienfarbe)

halb kiirzester Zeit lassen sich
essbare Fiillmaterialien von her-
kommlichen Backwaren oder
Stirke (hier Maisstirke) infrarot-
spektroskopisch unterscheiden.

Literatur

[1] Nachwachsende Biopolymere
als Substitution fur Massen-
kunststoffe; K. Wilhelm,
K. Reitinger; Berichte aus
Energie- und Umweltforschung
14 /2006; Bundesministerium
fur Verkehr, Innovation und
Technologie, Wien
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Neue HPLC-FAAS-Kopplungstec
Aluminium und Aluminiumfluori

Von Dr. Marcin Frankowski
Abteilung fiir Wasser und Boden-
analyse, Chemische Fakultat der
Adam-Mickiewicz-Universitat in
Posen, Polen

luminium ist ein in der
A Erdkruste haufig (acht
Gewichtsprozent) auftre-

tendes Element, das sich durch
starke amphotere Eigenschaften
auszeichnet [1] und verschiedenste
Verbindungskomplexe [2] bilden
kann. Mobilitit, Bioverfugbarkeit
und toxische Wirkung von Alumi-
nium auf tierische und pflanzliche
Organismen hingen davon ab, in
welcher Form es in der Umwelt
auftritt. Die Toxizitit von Alumi-
nium ist in erster Linie verbunden
mit dem Auftreten eines freien
Al3+-Tons, von Hydroxiden [ein-
schlieflich AI(OH)2+, AI(OH)*;]
und anorganischen Komplexen.
Bei letzteren spielen Aluminium-
fluorid-Komplexe eine wichtige
Rolle [z.B. 3,4]. Sie zeichnen sich
durch hohe Stabilititskonstanten
aus (AlF,*, Log K = 12.600;
AlF?+, Log K = 7.000).

Die Art der Aluminiumfluorid-
Komplexe (AlF,*, AIF2+, AlF50,
AlFys, AlFs%, AlF¢3-) und ihr
Auftreten ist vom pH-Wert und
der Ligandenkonzentration in der
Losung abhingig [z.B. 5]. Es muss
betont werden, dass die aus-
schlieflliche Bestimmung der Alu-
minium-Gesamtkonzentration
keinen vollstindigen Aufschluss
dartiiber gibt, in welche Prozesse
das Element in der naturlichen
Umgebung einbezogen ist. Ent-

Abbildung 1: HPLC-FAAS Analysesystem, das im Labor der Abteilung fur Wasser

und Bodenanalyse der Chemischen Fakultat der Adam-Mickiewicz-Universitat in Posen

(Polen) eingesetzt wird.

Elutionsmittel A

Bedingungen der chromatographischen Trennung

entionisiertes Wasser

Elutionsmittel B

1,5 M NH4Cl pH =~ 3,0

Elutionsmittelfluss 2,0 ml - min-!
Injektionsvolumen 200 pl
Reaktionsschleife 1,0m
Séulentemperatur 20 °C

Abtastrate 1 Hz (AD2-Detektor — AAS)

Wellenldnge 309,3 nm

Spaltbreite 0,7 nm

Lampenmodus BGC-D2

Lampenstrom Low(Peak) — 10 mA

Flammentyp CoH2/ N20
Tragergas-Flussrate 11,0 | min-!

Brenngas-Flussrate 6,2 | min-1

Brenner Position 11 mm

Tabelle 1: Grundlegende Bedingungen der Chromatographie und Spektroskopie

sprechend liefert eine solche Un-
tersuchung auch keine Informa-
tionen tiber Verteilung, tatsichli-
che Toxizitit, Bioverfiigbarkeit
oder Kumulationen in bestimmten
Umgebungskomponenten.

Eines der bekanntesten und am
hiufigsten angewendeten Verfah-
ren zur Speziationsanalyse stellt
die Driscoll-Methode dar. Sie
ermoglicht es, eine Fraktion von
labilem, monomerem, anorgani-
schem Aluminium zu isolieren,
das ein Al3*-Ton enthilt und Ver-
bindungen mit anorganischen Flu-
orid und Sulfat-Liganden eingeht
[z.B. 6]. Allerdings erlaubt es die-
se Methode nicht, bestimmte Ver-
bindungstypen von Aluminium —
darunter auch Fluorid-Komplexe
und AI3*, AI(OH)*, AI(OH)*,-
Spezies direkt zu bestimmen.

HPLC-Methode zur Alumini-
umfluorid-Analyse

Durch Einsatz der Flissigkeits-
Chromatographie ergeben sich
zahlreiche Moglichkeiten, be-
stimmte Formen von Aluminium
zu trennen — sowohl Kationen als
auch Anionen. Bertsh und Ander-
son [7] gehorten zu den ersten
Wissenschaftlern, die eine Tren-
nung von Aluminiumfluorid-
Komplexen durch Ionen-Chroma-
tographie anregten. Die AIF2+-
und Al3*-Formen konnten
getrennt werden. Die Methode
wurde nicht zur Untersuchung
von Umweltproben eingesetzt.
Auch Willet [8] erhielt keine gute
Trennung von AlF%*- und AlF+,-
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hnik fur die Bestimmung von
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Abbildung 2: Ubereinander prajizierte Chromatogramme fir Standardlésungen mit 10,
50 und 100 mg L1 Aluminium (Al in HNOg, Merck])
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Abbildung 3: Eichkurve fur die untersuchten Standardprobenlésungen: 10, 50,
100 mg L1 Aluminumstandardlosung (Al in HNO3, Merck)

Formen, trotz der schnellen Auf-
trennung. Motellier und Pitsch [9]
erreichten keine saubere Auflo-
sung der beiden ersten AIF2+-
und AlF+,-Peaks. Bis hierher
basierte die Forschung zur Spezi-
fikation von AlFy-Komplexen mit
Hilfe der Ionen-Chromatographie
auf isokratischer Elution.

Bormann und Seubert [10] setzten
erstmals UV-Spektrophotometrie

und Atomspektrometrie ICP-AES
fiir Al-Citratoxalat-Komplexe ein.
Die gemessenen Signale wurden
AlF+;, AIF2* und A3+ zugeord-
net. Bisher kam sowohl in Online
als auch in Offline-Systemen eine
Kombination von HPLC mit ICP
(Massenspektrometrie und Atom-
emissionsspektrometrie (ICP-MS,
ICP-AES)) zum Einsatz. Wissen-
schaftler setzen in Offline-Syste-
men auch die Atomabsorptions-

spektrometrie mit elektrothermi-
scher Atomisierung ein.

Die ersten Online Systeme auf
Basis von HPLC und FAAS
Detektion wurden von Ziola-
Frankowska et al. [11] sowie
Frankowski et al. [12] entwickelt.
Bei diesen Analysesystemen traten
einige Probleme bei quantitativen
Analysen auf. Vom Detektor
kommende Signale wurden in drei
Parallelversuchen fiir 30 sec
gesammelt (90 sec, Softwarebe-
schrinkung). Die Absorptions-
werte wurden dann alle 0,5 sec
manuell gezihlt und als Textdatei
gespeichert, die zur Bestimmung
der Peakfliche an eine andere
Software exportiert wurde. Dieses
Verfahren ist sehr zeitaufwindig
und erfordert zusitzliche Hilfs-
mittel.

Neues HPLC-FAAS-System

An ein Analysesystem werden
beziiglich hoher Empfindlichkeit
und moglichst universeller Ein-
setzbarkeit fiir Boden und Was-
seruntersuchungen bekanntlich
sehr hohe Anforderungen gestellt.
Ein neues System muss in der
Lage sein, sowohl anorganische
als auch organische Substanzen
zu trennen und zu bestimmen.
Gleichzeitig besteht Bedarf fur
weitest moglich automatisierte
Systeme, die in nur einem Durch-
lauf mehrere Analyseverfahren
einsetzen.

ine Bestimmung von Ionenkom-
Eine Best I k
plexen in Wasser mit chromato-

graphischer Trenntechnik und
Konzentrationsbestimmung der
Komplexe durch Online-Atom-
absoptionstechniken scheint ein
vielversprechender Losungsansatz
zu sein. Ein weiterer Vorteil dieses

Verfahrens konnte moglicherweise
ein erhohter Probendurchsatz
sein.

Das experimentelle System be-
stand aus dem Flissigkeits-Chro-
matograph Shimadzu LC-10 und
dem neuen Flammenatomspektro-
meter AA-7000 von Shimadzu.
Das Shimadzu CBM-20A Kom-
munikationsmodul und die Lab-
Solution-Software waren die
Schliisselkomponenten fir die
Kooperation beider Teilsysteme.
Das erforderliche elektronische
Interface wurde konfiguriert bei
Shimadzu, Duisburg, Deutsch-
land. Das chromatographische
Trennverfahren sowie die Opti-
mierung des gesamten HPLC-
FAAS Systems wurden bereits
beschrieben [11,12] und werden in
Tabelle 1 dargestellt. Das HPLC-
FAAS System selbst ist in Abbil-
dung 1 zu sehen.

Analytische Ergebnisse

Eine einzelne Analyse mithilfe des
vorgestellten Systems dauert vier
Minuten und erfordert keine
Nachsiulenderivatisierung. Der
Sdulenausfluss wurde durch ein
Kapillarrohr direkt zum Zerstiu-
ber des AA-Spektrometers gelei-
tet. B
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Die Linearitit des vorgestellten
Systems ist in Abb. 3 dargestellt.
Die ermittelten Koeffizienten
betrugen: r2 = 0,996 and r = 0,998.

Chromatogramme von drei unter-
schiedlichen realen Proben zeigt
Tabelle 2. Die Analyse wurde mit
charakteristischen Losungen

von Proben der Standardlésungen
erzielt wurden [11,12]. Eine vor-
geschlagene Elutionssequenz zeigt

Tabelle 3.

Durch Anwendung der LabSolu-
tion-Chromatographiesoftware

fir Atomabsorptionssignale war
es unkompliziert, mit der FAAS-

Fazit

Die Anwendung eines HPLC-
AAS-Systems ermoglicht eine
schnelle und genaue Speziationsa-
nalyse von Wasserverunreinigun-
gen. Das System erlaubt die
Durchfihrung quantitativer und

qualitativer Untersuchungen un-

¢ Gradient von 2 ml min"! mit
einem Injektionsvolumen von
200 uL

® Mobile Phase: entionisiertes
Wasser und 1,5 M NH;ClI-
Losung (beides auf pH = 3 ange-
sduert).

1PA -1. Signal (RT=0,9)

2PA -2. Signal (RT=2,5)

3PA-3. Signal (RT=3,9)

AlFo* und/oder AlF 4~

AIF2+ und/oder AIF30*

Alz*

Tabelle 3: Vorgeschlagene Elutionssequenz fur die lonentypen: AlFa*, AIF2* AIF30, AlFy,

AI3+ *AIF30 — mégliche Elution mit +1 und -1 AIF Typen (abhangig vom Verhaltnis Al:F)

Chromatogramm-Nr. (1) ()] (3)
Al [M] 1,85E-03 1,85E-03 1,85E-03
F[M] 2,63E-04 1,32E-03 3,95E-03
(1) AI/F (1,85E-03 / 2,63 E-04)
mV
25| woz \
20,0 | |
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15,0 |
12,5 | l
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75 [
\
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(2) AI/F (1,85E-03 / 1,32E-03)
mV

Minuten

AD2
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o
~
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Tabelle 2: Konzentrationswerte von Al und F~ fur AIF,(x-3)

durchgefiihrt, die variable Verhilt-
nisse zwischen Aluminiumionen
und Fluoridionen enthielten. So
war es moglich, den Einfluss
bestimmter Aluminium-Verbin-
dungstypen zu beobachten.

Die ermittelten quantitativen Er-
gebnisse entsprechen den Refe-

renzergebnissen, die im Rahmen
der Analyse einer groffen Anzahl

Technik eine quantitative Analyse
durchzufiihren. Diese Losung
reduzierte den Zeitaufwand so-
wohl fur das Datenmanagement
als auch fir die Analyse, wihrend
die Fehlerfreiheit und Genauigkeit
der Bestimmungen verbessert
wurde. Tabelle 4 zeigt Ergebnisse
von Probensignalen, die mit den
in Tabelle 2 aufgefithrten Proben
ermittelt wurden.

Molares Verhaltnis AI/F  1PA (RT = 0.9) 2PA (RT = 2.5) 3PA (RT =3.9)
7,0 (1) < LOD* 2,39 47,61
1,4 (2) 3,13 R 2,18 24,70
0,5 (3) 46,26 3,74 < LOD*

Tabelle 4: Ermittelte Konzentrationen von Aluminium und Aluminiumfluoridkomplexen

*fur eine 200 pl-Schleife

terschiedlicher Verbindungstypen
von Aluminium. Der Einsatz des
AA-7000 mit LabSolution-Soft-
ware machte es moglich, die tb-
lichen Schwierigkeiten bei der
Integration von AAS-Signalen zu
beseitigen. Die vorgestellte Me-
thode kann Grundlage fiir die
Untersuchung von Speziationen
anderer Elemente sein, die sich in
natiirlichem Umfeld finden lassen.

Verwendete Ausriistung

e AA-7000 Shimadzu Spektrome-
ter mit Acetylen-N,O-Brenner

¢ CBM-20A Kommunikations-
modul

¢ PC 55L elektronisches Interface

e LabSolution-Software

e Losungsmittel-Ubergabemodul
LC-10 ADvp

* Flussregelungsventil FCV-10
ALyp

¢ Entgasungseinheit DGU-20A5

o Siulenofen CTO-10ASypp mit
Rheodyne 77251 Injektionsventil

® Ionenaustauscher-Siule — Dio-
nex IonPac CS5A (Analysesaule,
250 mm, 4,0 mm 1.D., Partikel-
grofle 9,0 pm)

¢ TonPac CG5A (Vorsiule,
50 mm, 4,0 mm i.D., Partikel-
grofle 9,0 pm)
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it der Einfithrung der
I\ / I neuen Generation von
LO-RAY-LIGH® Git-

tern in den neuen Shimadzu UV-
2600/UV-2700 UV-VIS-Spektro-
photometern kénnen viele Appli-
kationsfelder aus dem Bereich der
Optik abgedeckt werden. Neben
den Einzelmaterialien, wie Linse
und Glas, lassen sich Verbundma-
terialien oder einfach beschichtete
Systeme oder ganze Baugruppen
analysieren — etwa ein Objektiv
fur eine Kamera. Die Objektive
sind kleine optische Binke, ausge-
rlstet mit verschiedenen Linsen
und Glisern mit Schutzschichten
oder Oberflichenvergiitungen.
Die Qualitit eines Objektivs wird
durch seine Lichtstarke und durch
geringe Abbildungsfehler be-

stimmt.

Die Lichtstirke lisst sich spektro-
skopisch ermitteln. In der Kombi-
nation des UV-2600 oder UV-2700
mit einem extra groflen Proben-
raum MPC-2600 ist es moglich,
komplette Objektive zerstorungs-
frei zu analysieren. Dieser Proben-
raum ist mit einem V-Halter aus-
gerustet, der fur die stabile Lage
der Objektive sorgt. Der Halter
kann in allen drei Dimensionen
positioniert werden, so dass die
analytische Strahlung den Mittel-
punkt der Objektivoptik trifft,
durch die optische Bank hindurch
strahlt und das Analysengerit die
einfallende Lichtstirke misst. In
der Spektroskopie ist dies in den
Transmissionsspektren erfasst.
Diese Spektren geben nicht nur
den Lichtdurchsatz in Prozent
wieder, sondern zeigen auch wel-
lenlingenabhingig den Durchlass-
bereich fiir das sichtbare und
ultraviolette Licht.

Qualitatsbestimmung
von Objektiven und Kamera-
zubehor

Aus dieser Geritekombination
heraus lisst sich eine Qualititsbe-
stimmung aufbauen, die die Pro-
duktionskontrolle einer Ferti-
gungsserie zuldsst. Zudem ist es
auch moglich, die Spezifikationen
zu kontrollieren, die das Objektiv
charakterisieren. Schlie8lich ist das
Ziel, eine hohe Objektivqualitit zu
fertigen. Es gibt einige Kriterien
der Fotografie, die sich mit dieser

Alles im Blick

Qualitatskontrolle von Kameraobjekti-
ven mittels UV-2600 und MPC-2600

Abbildung 1: Zwei Kameraobjektive von

unterschiedlichen Herstellern, wobei ein
Normalobjektiv und ein Makroobjektiv fur

die Darstellung ausgesucht wurden

Qualititskontrolle abdecken las-

sen:

e der sichtbare Bereich eines
Objektivs fiir die Abbildungs-
qualitit der Farben oder Tiefe
der Fotos

 Beschichtungsqualititen auf den
Glisern und Linsen

¢ Rot- oder Blau-Empfindlichkeit.

Zudem kann ein UV-VIS Spektro-
photometer eingesetzt werden, um
Kamerazubehor zu qualifizieren,
wie Polarisationsfilter oder UV-
Filter.

Zwei Objektive im Test

In dem hier gezeigten Experiment
werden zwei Objektive zweier

97.530

T%

50.000

/~

0

-8.87.

3
190,0 400,0 600,0
nm.

800,0 900,0

Abbildung 2: UV-VIS-Spektren von
einem Zoomobjektiv in 25 mm (grun)

und 300 mm (blau) Einstellung

Hersteller untersucht. Die Objek-

tive sind fiir unterschiedliche Ein-

sitze konzipiert und haben daher

unterschiedliche Eigenschaften:

1. Festobjektiv, 50 mm F/1,2

2. Makroobjektiv, 28 - 300 mm
F3,5-6,3 DG Macro (F ist die
Brennweite, 1,2 oder 3,5-6,3
sind die Blendenzahlen)

Mit dem UV-2600 und dem MPC-
2600 Probenraum wurden die Ob-
jektive vermessen. Hierzu wurde
das Objektiv auf den V-Tisch des
MPC-2600 gelegt und in die Mes-
sposition gefahren. Der Messauf-
bau simuliert den Lichteinfall zur
Abbildung in der Kamera. Dem-
entsprechend wurden die Objekti-
ve mit dem Lichteinfall von auflen
nach innen gemessen.

Der Detektor (Photomultiplier)
befindet sich in einer Integrations-
kugel (Ulbrichtkugel) und gibt die
Transmission wieder, also das Licht
der Durchstrahlung des Korpers
(Objektiv). Zu erwarten sind au-
Rerdem Absorptionen durch Ver-
glitungsmaterialien, Effekte durch
Reflexionen und die Wirkung von
Antireflexionsschichten.

Diskussion der Spektren

Wenn die Brennweite erhoht wird,
nimmt die Lichtdurchlissigkeit
durch die Verkleinerung des
Raumwinkels ab, wie es in Abbil-
dung 2 zu erkennen ist. Die Spek-
tren geben die Lichtdurchlassigkeit
bei 28 mm mit 70,6 % und bei 300
mm mit 37 % Transmission wie-
der. Aufgrund der geringeren
Lichtdurchlissigkeit folgt, dass fir
eine Aufnahme mit der Zoomein-
stellung eine langere Belichtungs-
zeit oder groflerer Blende bendtigt
wird oder es wird mit Zusatzbe-
leuchtung gearbeitet, um mehr
Lichtintensitit fiir die Fotografie
zu haben. Die Qualitit der Objek-
tive variiert je nach Funktion des
Objektivs. Ein Objektiv mit fester

Brennweite kann mit wenigen
Bauteilen (Linsen, Gliser) zu gu-
ten Lichtdurchlissigkeiten fiihren.
In der Abbildung 3 sind zwei sehr
unterschiedliche Beispiele ihrer
Art wiedergegeben.

Die Lichtdurchlissigkeit der festen
Brennweite resultiert in dem Wert
von 86,7 %, wihrend die variable
Brennweite bis zu 70,6 % Durch-
lissigkeit gelangt. Postuliert man
die einfache Physik der flachen
Gliser, die 4 % der urspriinglichen
Energie an jeder Oberflache verlie-
ren, so konnte man meinen, dass
das feste Objektiv aus 4 Bauteilen
aus der Glassparte besteht. Mit
einer Hochrechnung wiirde man
mit vier Glasbauteilen auf einen
Verlust von ca. 15 % der Durch-
lassigkeit kommen. Dies entspricht
ungefihr dem Wert von 86,7 %,
der real gemessen wurde. Aber
dies ist natiirlich eine grobe Ab-
schiatzung fur ein unbekanntes
Objekt, in dem noch andere As-
pekte wie filternde Oberflichenbe-
schichtungen, etc. eine Rolle spie-
len konnten.

97.530

T%

50.000
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Abbildung 3: UV-VIS-Spektren und der
Vergleich der Lichtdurchlassigkeit eines
festen Zoom-Objektivs (schwarz) von

50 mm mit einem variablen Zoom-Objektiv

(gran) in 25 mm Einstellung

Die beiden Objektive unterschei-
den sich in threm Wellenlingenbe-
reich, die feste Brennweite ist im
sichtbaren Bereich mit viel Licht-
durchlassigkeit ausgertstet. Dazu
kommt ein Profilmaximum bei
ca. 520 nm, dies entspricht dem
Griinbereich. Im Vergleich dazu
ist das Zoomobjektiv auf die
Wellenlinge im Rotbereich (ca.
620 nm) optimiert.
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Der organische Anteil in
Gulle, Fermenterflissigkeiten
und Garresten

TOC-Suspensionsmethode

iogas ist eine Energiequel-
B le der Zukunft und kann

zur Stromerzeugung und
Bereitstellung von Wirme einge-
setzt werden — oder lasst sich als
Biomethan in die Erdgasnetze
einspeisen. Energiegewinnung aus
erneuerbaren bzw. regenerativen
Energien, zu denen auch Wasser,
Wind, Sonne und andere Biomas-
sen zihlen, ersetzt fossile Brenn-
stoffe.

Mit der Herstellung von Biogas
aus verschiedenen Giillen, Mais-
silage und deren Gemischen
beschaftigen sich die Mitarbeiter
des Instituts fir Nichtklassische
Chemie in Leipzig. Sie untersu-
chen beispielsweise Moglichkei-
ten zur Gillevorbehandlung und
die Optimierung des Fermenta-
tionsprozesses und der Biogas-
ausbeute. Girreste konnen weiter
verwertet werden, zum Beispiel

als Diinger in der Landwirtschaft.

Auch in diesem Bereich wird
geforscht, beispielsweise werden
Methoden zur Ammoniakreduk-
tion untersucht.

Dauerbetrich,

Abbildung 1: Versuchsaufbau zur Biogas-

herstellung im Labor

Reaktoren mit Volumen von 1 bis
100 Liter werden zu Produk-
tionsversuchen genutzt. Hier
wird die vorbereitete Giille oder

Gemische mit anderen Substraten

zur Fermentation eingesetzt.

Bei den Laborreaktoren werden
bis zu 16 temperierte Rundkol-
ben parallel angewendet (Abbil-
dung 1). Das entstehende Biogas
wird durch Rohrleitungen abge-
leitet, das entstandene Volumen
pneumatisch bestimmt und die
Gaszusammensetzung analysiert.

Wie bestimmt man die
Ausgangskonzentration?

Um den Wirkungsgrad des Reak-
tors und des Verfahrens zu be-
werten, wird das Biogas verschie-
denen Analysen zugefiihrt. Ein
wichtiger Parameter ist die gas-
chromatographische Bestimmung
des Methangehalts. Um die Bio-
gasausbeute verschiedener Sub-
strate vergleichen zu konnen,
wird das Biogasvolumen bzw.
Methanvolumen auf die im Sub-
strat enthaltene organische Trok-
kenmasse (N1/kg 0TM) bezogen
(Abbildung 2). Dazu ist die

Methanmenge / ml Gas / go TM
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Abbildung 2: Bildung von Methan aus verschieden vorbehandelten Substratgemischen

und bei thermophilem (50 °C) bzw. mesophilem (37 °C) Betrieb des Fermenters
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genaue Bestimmung der Aus-
gangskonzentration der organi-
schen Substanz in der Giille not-
wendig.

Fir diese Bestimmung gibt es
bewihrte Methoden. Zunichst
wird die Trockenmasse (TM) der
Giille bei 105 °C ermittelt. Die
getrocknete Giille wird anschlie-
Bend in einem Muffelofen bei
550 °C bis zur Massekonstanz
gegliht. Der Masseverlust beim
Gluhen entspricht der Annahme
nach dem organischen Anteil der

n

Abbildung 3: Die Suspension wird dis-

pergiert

Giille. Der Quotient von Me-
thangaskonzentration und orga-
nischem Anteil entspricht der
Ausbeute der Biogasproduktion
(Gidrung); er ist ein Schlusselkri-
terium, um verschiedene Biomas-
se zu vergiren und die Effekti-
vitit von Fermentationsprozessen
einzuschatzen.

TOC-Suspensionsmethode
als alternatives Verfahren

Um lange Glithzeiten zur Be-
stimmung der oTM zu vermei-
den, wurde eine alternative Me-
thode gesucht, um die organische
Substanz zu bestimmen. Hier bot
sich die TOC-Suspensionsmetho-
de an. Die getrocknete Probe
wird in einen Erlenmeyerkolben
eingewogen und mit Salzsdure
versetzt. Dabei werden die anor-

ganischen Kohlenstoffverbindun-
gen wie Carbonate und Hydro-
gencarbonate zu Kohlendioxid
umgesetzt. Im nichsten Schritt
zerkleinert und homogenisiert ein
Dispergiergerit die Suspension
(Abbildung 3). Bei diesem Vor-
gang wird zudem der grofite Teil
des entstandenen Kohlendioxids
entfernt.

Die fertige Suspension wird nun
in die Autosamplervials des
TOC-Lcpn plus ASI-L System
(Abbildung 4) tberfihrt und
automatisch analysiert. Dazu
wird eine kleine Teilmenge auf
den 720 °C heiflen Platinkatalysa-
tor injiziert. Dabei werden die
organischen Substanzen in Koh-
lendioxid umgesetzt und am
NDIR-Detektor gemessen.

TOC-Methode ist auto-
matisierbar

Der Vorteil der alternativen
Methode liegt zum Beispiel in
seiner Automatisierbarkeit. Auf
diese Weise konnen viele Proben
automatisch nacheinander abge-
arbeitet werden. Durch die Mog-
lichkeit von Mehrfachinjektionen
bietet die Methode zudem eine
statistische Sicherheit. Im Muffel-
ofen ergibt eine verbrannte Ein-
waage einen oIM-Wert. Die Sus-
pensionen werden in der Regel
mindestens vierfach analysiert,

Abbildung 4: TOG-Lgpy mit ASI-L

um einen Mittelwert zu bilden.
Abbildung 5 zeigt die Peak-
graphen so einer Mehrfachbe-
stimmung.

Zudem erlaubt die TOC-Bestim-
mung nach katalytischer Verbren-
nungsoxidation, den gesamten
gebundenen Stickstoff (TNp,)
simultan mit zu erfassen. Denn
neben dem Kohlendioxid aus
organischen Substanzen entsteht
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Abbildung 5: Mehrfachbestimmung einer Gulle-Suspension

Giille (getrocknet und gemahlen) NPOC [Gew. -%] RSD [%)]
Ansatz 1 44,1 0,8
Ansatz 1 44,2 1,9
Ansatz 2 44,2 1,6
Ansatz 2 42,5 14

Tabelle 1: Bestimmung des organischen Anteils in Gulle (Doppelbestimmung aus zwei

unterschiedlichen Ansatzen mit jeweils funf Einzelinjektionen)

Giille (getrocknet und gemahlen) TN} [Gew. -%)] RSD [%]
Ansatz 1 1,84 1,5
Ansatz 1 1,80 0,9
Ansatz 2 1,76 2,2
Ansatz 2 1,68 1,4

Tabelle 2: Simultan zum organischen Anteil wurde der TN}, erfasst (Doppelbestimmung

aus zwei unterschiedlichen Ansatzen mit jeweils funf Einzelinjektionen)

NO aus stickstoffhaltigen In-
haltsstoffen. An dem in Reihe
geschalteten Chemilumineszenz-
detektor wird dem Messgas Ozon
zugefiithrt, um das NO zu NO;
umzusetzen. Die bei dieser Reak-
tion entstehenden Lichtquanten
werden erfasst und dienen der
Berechnung des TN, Stickstoff-
verbindungen spielen bei der
Betrachtung von Giille ebenso
eine bedeutende Rolle.

Fazit

Die TOC-Suspensionsmethode
bietet eine gute Alternative, den
organischen Anteil in Gullepro-
ben schnell, einfach und prizise
zu analysieren. Durch die Mog-
lichkeit den Stickstoffanteil mit
zu erfassen, bekommen die An-
wender zusitzliche niitzliche
Informationen zur Beurteilung

der Gilleproben.

Weitere Informationen Gber das Institut
finden Sie auf folgender Webseite:

www.uni-leipzig.de/inc/
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Haar in der Suppe?

Mikrochip-Elektrophorese

ie Produktion von Nah-
rungsmitteln, Medika-
menten, Kosmetika, etc.

stellt hochste hygienische Anfor-
derungen an die Reinheit der
produzierten Giiter. Es gilt, Ver-
unreinigungen aller Art auszu-
schlieffen. Sollte trotz aller Vor-
sichtsmafinahmen dennoch ein-
mal eine Kontamination auftau-
chen, ist es notwendig, schnell
und zuverlissig die Quelle aus-
findig zu machen und genau zu
identifizieren. Nur so kann eine
Standardvorgehensweise entwik-
kelt werden, um zukiinftig weite-
re Vorfille zu verhindern.

Ublicherweise werden Kontami-
nationen mit Hilfe mikroskopi-
scher Untersuchungen festge-
stellt, die besonders bei Verunrei-
nigungen durch Tierhaare eine
grofle Erfahrung und spezielles
Wissen der Mitarbeiter erfordern.
Eine zuverlissige, schnelle Alter-
native ist die Identifizierung der
Tierarten durch Polymerase-
Ketten-Reaktion (PCR) und
anschlieffender Analyse durch
Mikrochip-Elektrophorese.

Die PCR-Technik ermdglicht die
schnelle Vervielfiltigung doppel-
strangiger DNA. Durch den Ein-
satz spezifischer Primer ist es
moglich, DNA-Fragmente zu
synthetisieren, die zum Beispiel
fiir unterschiedliche Tierarten
spezifisch sind. Die Analyse und
Zuordnung dieser Fragmente
erfolgt an Hand ihrer Grofe.

Konventionell wird im Anschluss
an die PCR die Agarose-Gelelek-
trophorese verwendet, um die
Grofle der DNA-Fragmente zu
bestimmen. Hierbei wird ein
Spannungsfeld an das Agarose-
Gel angelegt, wodurch die nega-
tiv geladene DNA durch die
Agarose wandert. Diese bildet
eine netzartige Matrix, in der die
DNA-Fragmente proportional zu
ithrer Grofle aufgetrennt werden.
Anschlieflend werden sie mit
einem Fluoreszenzfarbstoff ange-
farbt (iiblicherweise Ethidium-
bromid [EtBr]) und mittels UV-
Licht sichtbar gemacht.

Moderne, automatisierte
Methode

Eine moderne Alternative zur
klassischen Agarose-Gelelektro-
phorese ist das automatisierte
Mikrochip-Elektrophorese-Gerit
»MCE-202 MultiNA“ von
Shimadzu (Abbildung 1).
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Abbildung 1: Das automatisierte
Mikrochip-Elektrophorese-Gerat ,MCE
202 MultiNA" von Shimadzu

Hierzu erfolgt die Groflenbe-
stimmung von DNA-Fragmenten
sowie deren Quantifizierung mit
einer Mikrochip-Technologie.
Die wiederverwendbaren Quarz-
Mikrochips (Abbildung 2) haben
einen 23 mm langen Trennkanal,
in dem die DNA-Fragmente in
einem Polymer-Trennpuffer auf-
getrennt werden.

Das Befullen der Mikrochips mit
Trennpuffer und Probe, die Elek-
trophorese, sowie das anschlie-
fende Spiilen laufen vollautoma-
tisiert ab. Insgesamt konnen bis
zu vier Mikrochips in das Gerit
installiert werden. Der verschach-
telte Arbeitsablauf bei gleichzeiti-
ger Verwendung mehrerer
Mikrochips (Spiilen, Beladen,

1

Abbildung 2: Wiederverwendbarer Mikrochip aus Quarz
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Abbildung 3: Vier Reagenzien-Kits zur GroBenbestimmung von DNA und ein Reagenzien-

Kit fir RNA-Analysen

Elektrophorese) ermoglicht eine
Senkung der Analysedauer auf
bis zu 75 Sekunden pro Probe.

Pro Lauf konnen bis zu 120 Pro-
ben in einem Analyseplan regi-
striert werden. Als Probengefifle
eignen sich neben 96-well-Platten
auch 8- oder 12-Strip-Tubes oder
Einzeltubes. Fiir jeden Mikrochip
wird eine Groflenkalibrierkurve
mit einer beliebig auswahlbaren
DNA-Leiter aufgenommen, an
Hand derer die Fragmentgrofien
in den Proben akkurat bestimmt
werden konnen.

Um produktionsbedingte geringe
Varianzen zwischen den verschie-
denen Mikrochips auszugleichen,
wird jeder Analyse ein internes
Markersystem (unterer und obe-
rer Marker) automatisch von dem
Gerit zu der zu analysierenden
Probe hinzugefiigt. Der untere
und der obere Marker begrenzen
dabei den Grofienbereich, der
analysiert werden kann. Der ana-
lysierbare Groflenbereich wird
neben dem internen Markersys-
tem auch durch den verwendeten
Trennpuffer bestimmt. Trennpuf-
fer und interne Marker werden
gemeinsam als Reagenzien-Kit
vertrieben. Aktuell wird durch
die Wahl eines der vier Reagen-

zien-Kits fiir doppelstringige
DNA der Grofenbereich von 25
bp bis zu 12.000 bp und mit dem
RNA-Kit bis 5 knt abgedeckt
(Abbildung 3).

Die Vorteile der auto-
matisierten Methode

Die automatisierte Mikrochip-
Elektrophorese bietet gegentiber
der klassischen Gelelektrophore-
se dabei zahlreiche Vorteile:

e Hohe Sensitivitidt — der verwen-
dete Fluoreszenzfarbstoff und
das optische Detektionssystem
sind bis zu 10-mal empfind-
licher als die klassische Ethidi-
umbromid-Firbung

Schnelle Vollautomatisierung —
durch Staffelung von insgesamt
vier Mikrochips kann die Ana-
lysedauer auf 75 Sekunden pro
Probe reduziert werden

Hohe Reproduzierbarkeit u.a.
auf Grund der geringen Anzahl
manueller Schritte und der

damit verbundenen Reduktion
von Fehlerquellen

Einfache Handhabung durch
eine einfache und gut durch-
dachte Software

Niedrige laufende Kosten durch
vielfach wiederverwendbare

Mikrochips.

~a
[ 2]
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L: DNA-Leiter

1: Kuh | 2: Schwein | 3: Huhn | 4: Pferd | 5: Schaf | 6: Ziege | 7: Kaninchen
8: Hund | 9: Katze | 10: Kanalratte | 11: Hausratte | 12: Maus

Abbildung 4: Identifizierung von spezifischen PCR-Produkten verschiedener Tierarten

auf der MultiNA

Kombiniert man nun einen PCR-
basierten Nachweis mit der an-
schlieflenden Detektion auf der
MultiNA, hat man eine automati-
sierte, schnelle und zuverlissige
Methode zum Nachweis der
Kontamination durch Tierhaare.
Auf diese Weise wurden Haare
von sechs verschieden Nutztieren
(Kuh, Schwein, Huhn, Pferd,
Schafe und Ziege), drei Haustier-
arten (Hund, Katze und Kanin-
chen) sowie drei Nagetieren
(Kanalratte, Hausratte und Haus-
maus) eindeutig identifiziert
(Abbildung 4). Hierzu wurde die
DNA der entsprechenden Tiere
aus Tierhaaren extrahiert und zur
PCR-Analyse eingesetzt. Fir jede
Spezies wurden spezifische Pri-
mersets verwendet, die PCR-
Fragmente von spezifischer Gro-
e fiir jedes Tier hervorriefen.

Im Anschluss an die PCR erfolg-
te die Groflenbestimmung der
PCR-Produkte mit Hilfe der

MultiNA. Dadurch ist es mog-
lich, aufgetretene Kontaminatio-
nen nicht nur zu entdecken, son-
dern eindeutig zuzuordnen und
so die Quelle (zum Beispiel
Nutz- oder Haustier) schnell zu
finden. Nur so lasst sich gewahr-
leisten, dass die Quelle der Kon-
tamination sicher ausgeschlossen
werden kann und in Zukunft nie-
mand mehr ein Haar in der Sup-
pe, dem Schmerzmittel oder der
Hautcreme findet.
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Ist es Gold, was dort gla

Abbildung 1: Ausgrabungsstatte: ,Kleinen Markt”, Geldern

rchiologische Fundstii-

cke sind oft von grofler

historischer Bedeutung
und nicht selten in einem emp-
findlichen Zustand. Nach jahr-
hundertelanger Lagerung im
Boden miissen sie daher dufierst
vorsichtig geborgen und gehand-
habt werden, um den aktuellen
Zustand so gut wie moglich fur
die Nachwelt zu erhalten. Selbst
wenn es darum geht wissen-
schaftliche Fragestellungen zu
beantworten, darf die Untersu-

chungsmethode das Fundstiick
nicht beschadigen.

Etwa 40 km nordwestlich von der
Shimadzu Europazentrale in
Duisburg wurden in der ehemali-
gen Kreisstadt Geldern wahrend
der Ausgrabung eines mittelalter-
lichen Stadtviertels am kleinen
Markt mehrere Metallgegenstin-
de aus einem Brunnen des 16.
Jahrhundert geborgen (Abbil-
dung 1). Besonders eine Art
Metallklammer wirkte dabei auf-

grund des goldenen Glanzes
(Abbildung 2) als besonders
interessant. War sie tatsichlich
aus Gold? Das sollte nun geklirt
werden.

Zerstorungsfreie Analyse

Aufgabe war es, die Elementzu-
sammensetzung des Fundstiicks
zu bestimmen, ohne es zu zersto-
ren. Eine ideale Aufgabe fiir die
energiedispersive Rontgenfluo-
reszenzsprektroskopie nach der

14
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nZt? EDX in der Archaometrie

auch das EDX-720 von Shimadzu
arbeitet. Sein 300 x 150 mm gro-
fler Probenraum bietet ausrei-
chend Platz auch fiir grofiere
Fundstiicke.

Wie ist das Metall
zusammengesetzt?

Es war Hauptinteresse zu unter-
suchen, wie das Metall zusam-
mengesetzt war; daher waren
weder Vakuumbedingungen
notig, noch war es notig den Pro-
benraum mit Helium zu spiilen.
Beides hitte besonders die Mess-
ergebnisse leichterer Elemente
positiv beeinflusst. Es wurden
standardlose FP-Messungen
(Fundamentalparameter) durch-

gefihre.

Das Messgerit bestimmt alle
oberflichennahen Elemente im

Sarple @ SRA_AA_gale 00 Rroap
Dperalon -

Konzentrationsbereich von 100
% hinunter bis zu wenigen ppm.
In Kerben und Ritzen des Fund-
stiicks waren geringe Mengen
verbliebenen Erdmaterials zu
erkennen. Daher wurde der
Messfleck zeitweise bis auf 1 mm
reduziert, um unbeabsichtigte
Messungen des Erdmaterials zu
reduzieren. Es musste dennoch
davon ausgegangen werden, dass
sich diese Elemente auch im
Ergebnis der Messung wiederfin-
den.

Das Geheimnis der goldenen
Klammer

Da eine einzelne Messung inner-
halb weniger Minuten bereits
vollendet ist, wurden mehrere
Messungen an verschiedenen
Stellen des Fundstiicks durchge-
fihrt. Folgendes Spektrum

W PANFNARR R
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[cps/uA] Na-SC

o
@
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Abbildung 3: EDX-Messung des Ausgrabungsstiicks. Die Messung erfolgte mit zwei

unterschiedlichen Anregungsenergien. Im unteren Graph wurde bei niedrigerer Energie

gemessen, um die Identifizierung leichterer Elemente zu erleichtern. Der obere Graph

wurde bei héherer Anregungsenergie gemessen und zeigt vorrangig schwererer Ele-

mente.

Abbildung 2: Fundstiicke der Ausgrabungsstatte. Unten rechts ist das goldgelbe Fund-

stick zu sehen.

(Abbildung 3) zeigt eine dieser
Messungen. Es sind Peaks bei
Kupfer (Cu), Zink (Zn), Silizium
(S1), Schwefel (S), Blei (Pb), Kal-
zium (Ca), Kobalt (Co), Mangan
(Mn) und Nickel (Ni) zu erken-
nen.

Si, S und Ca konnen dem Erdma-
terial zugeordnet werden. Es ver-
bleiben hohe Anteile an Kupfer
und Zink, die in dieser Hohe im
Regelfall nicht in Erdmaterial
auftreten.

Betrachtet man nur das Verhiltnis
von Kupfer zu Zink, erhilt man
ein experimentelles Verhaltnis
von 79,88 (Cu)/20,12 (Zn). Das
goldgleiche Fundstiick aus Gel-
dern ist aus Messing.

Das EDX-720 kann somit zuver-
lassig die Elementzusammenset-
zung von archiologischen Fun-
den zerstérungsfrei bestimmen.

Unser Dank gilt Herrn Patrick
Julich, Archaeologie.de, Ausgra-
bungsleiter am ,Kleinen Markt®,
Geldern.

Weitere Information zum Messgerat
EDX-720: EDX-Broschire
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Headspace-Analyse mit Kr

Hans-Ulrich Baier,
Panos Meletis und Stephan
Schroder, Shimadzu

ine Analyse fliichtiger or-
E ganischer Substanzen in

Trink- und Abwasser ge-
mafl EPA624 wird ublicherweise
mit der Headspace- oder der Pur-
ge- und Trap-Technik durchge-
fithrt, bei der eine so genannte
624-Phase von 30 m, 0,25 mm
und 1,4 pm eingesetzt wird.
Die Analysezeit zu reduzieren
(schnelle GC) und gleichzeitig
die chromatographische Aufls-
sung zu erhalten, wurde in ver-
schiedenen Bereichen erfolgreich
durch Einsatz geringer Siulenin-
nendurchmesser erreicht. Aller-
dings beruhten die Ergebnisbe-
richte hauptsichlich auf Flissig-
injektionstechniken.

Bei einer Headspace-Analyse ist
der Probentransfer vom Insert
auf die Saule relativ langsam, da
zugunsten der Empfindlichkeit
normalerweise kleine Splitver-
hiltnisse gewihlt werden. Die
raumliche Verteilung der Analyt-
molekiile im Glasinsert kann

daher nicht auf der Siule refokus-
siert werden, und schnelle GC-
Verfahren sind schwierig.

Daher wurde eine Kiihlfalle
(Kryofocus, ATASGL, Nieder-
lande) um den Siulenanfang un-
mittelbar unter dem Injektor
montiert. Sie kithlte den ersten
Teil der Siule, was zu einer Refo-
kussierung jener fliichtigen Sub-
stanzen fiihrte, die wihrend der

(x1.000.000) Max. Intensitat: 1.436.087  (x 100.000) Max. Intensitat: 204.170
Zeit 1,648 Scan-Nr. 950 Intens. Zeit 1,522 Scan-Nr. 914 Intens.
1,75
50 °C/s
1,50 -140°C
20°C/s
1,25 /
1,00
-130°C
0,75 \ 10°C/s
0,50 70 °C 5°C/s
w;.x
\Q'
000 - —
0,5 1,0 15 1,00 1,25 1,50

Abbildung 1: Links: m/z-Peak = 62 (Vinylchlorid) fur unterschiedliche Kryofocus-Tempe-
raturen (ohne Kryofocus, -70 °C, -130 °C und -140 °C); Rechts: m/z-Peak = 62 fur

unterschiedliche Heizraten des Kryofocus nach Refokussierung

Passage durch den Injektorliner
iblicherweise ein breites Band
zeigen. Die Kiihlung erfolgte
durch Transport von flissigem
Stickstoff in die Falle.

Bei dem eingesetzten Gerit han-
delte es sich um ein Shimadzu

GCMS-QP2010 Ultra mit einem
AOC-5000 Plus Headspace-
Probengeber. Da die Siule vom
direkt gekiihlten Kryofocus um-
geben ist, findet eine Refokussie-
rung innerhalb der Siule statt. In
dieser Studie betrug der Innen-
durchmesser der ausgewahlten

(x 10.000.000) Max. Intensitat: 14.664.101
Zeit 3764 Scan-Nr. 2139 Intens. 8.357.441
1,25
1,00
0,75
0,50
0,25
1,0 2,0 3.0 4,0 50 6,0 7,0 8,0 9,0

Abbildung 2: Full-Scan-Chromatogramm (TIC) von B0 fluchtigen Substanzen
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yofocus

Schnelle GCMS-Analyse von VOCs in Wasser

(x 10.000) Max. Intensitat: 11.464 Flache (x 1.000.000)
g

Eett Vinylchlorid 1,00

1,00
0,75

0,75
0,50

0,50
0,25

0,25
0,00

1,0 11 1,2 13 0,0 0,5 Konz.
(x 10.000) Max. Intensitat: 28.715 Flache (x 1.000.000)

,0
E10 Benzol A
20 15
1,0

1,0
05
Piboyop . 0,0

5.2 53 54 55 0,0 0,5 Konz..

Abbildung 3: Eichkurven fur Benzol und Vinylchlorid

Siule 0,18 mm bei einer Linge
von 20 m und einer Schichtdicke
von 1 pm. Das Splitverhiltnis
betrug 5:1, und die mittlere
Lineargeschwindigkeit des Tri-
gergases wurde auf 45 cm/s ein-
gestellt. Der Temperaturverlauf
des GC-Ofens begann bei 40 °C
fiir 5 min und stieg dann mit

50 °C/min auf 120 °C, mit 30 °C/
min auf 170 °C und mit 60 °C/
min auf 220 °C. Das Injektions-
volumen umfasste 1 ml Headspa-
ce-Dampfraum aus 20 ml Flasch-
chen gefiillt mit 5 ml Wasserma-
trix. Unterschiedliche Kryofocus-
Temperaturen wurden eingestellt.
Das Massenspektrometer wurde
im Scan- und Einzelmassenregis-
trierungs-Modus (SIM) fiir eine
hochempfindliche Analyse betrie-
ben.

Scharfe Peaks bei 50 °C/s

Abbildung 1 (links) zeigt die
Spur m/z 62 von Vinylchlorid bei
verschiedenen Kryofocus-Tempe-
raturen. Der grofite Refokussie-
rungseffekt, der im Detektor des
Massenspektrometers durch Mes-
sung der Peakform am Siulenen-

de gemessen wurde, konnte bei
einer Kryofocus-Temperatur von
-140 °C und einem nachfolgen-
den Autheizen auf 250 °C mit
einer Anstiegsrate von 50 °C/s
beobachtet werden.

In Abbildung 1 (rechts) ist der
Einfluss unterschiedlicher Heiz-
raten fiir Vinylchlorid zu sehen.
Wie ersichtlich ist, stellen 50 °C/s
sicher, dass der Freigabeprozess
schnell genug erfolgt, um scharfe
Peaks zu erhalten. Die Peakbreite
bei halbem Maximum (FWHM)
betrigt 8 sec und 0,5 sec fiir Kry-
ofocus-Temperaturen von 0 °C
beziehungsweise -140 °C. Die
Peakhohe wird drastisch gestei-
gert, was zu einer betrichtlichen
Verbesserung der Nachweisgren-
ze (LOD = Limit of Detection)
fuhrt. Ein vollstindiges Chroma-
togramm ist in Abbildung 2 dar-
gestellt, und die Substanzen sind
in Tabelle 1 aufgelistet.

Analyse in zehn Minuten
Die Analysenzeit fir 60 flichtige

Substanzen betrug weniger als
zehn Minuten. Die Kalibrierung

(x 1.000) Max. Intensitat: 4.164 (x 1.000) Max. Intensitat: 2.499
165,95 ¥ 2,50 94,00
40 Tetrachloro- 1,1,2-Trichloro-
ethen 225 | gthan
3’0 2,00
1,75
20 150
1,25
1,0
\ ' 1,00
0,75
7,00 7,25 7,00 7,25

Abbildung 4: Tetrachloroethen- und 1,1,2-Trichloroethan-Peaks gemessen in einer

Wasserprobe aus dem Rhein

ID#| Name Ret.Time |30 |Dibromochloromethane 7.260
1 Dichlorodifluoromethane 0.945| 31 _|1.2-Dibromoethane 7.319
(2| Chloromethane 1.077|32 | Chlorobenzene 7.547
3 Vingl chloride 1.156| 33 | Ethylbenzene 7.582
(4 |Bromomethane 1.375| 34 |1.1.1.2-Tetachloroethane 7.586

Chloroethane 1.443|35 | pylene 7.639
6| Trichlorofluoromethane 1.587| 36 | m¥Xylene 7639

1.1-Dichloroethene 1.970| 37 _|oXylene 7.835
8 | Methylene chloride 2432| 38 |Slyrene 7.843

trans-1,2-Dichloroethene 264539 | Trbrc thane 7.957
[10_|1.1 Dichioroethane 3163/ 40_|[Isopropybenzene 8.002
11_| 2.2Dichloropropane 3890 41 | Bromobenzene 8.177
[12_| cis-1.2-Dichlorethen 3.967) 42 _{1.1.2,2-Tetrachloroethane 8188
13| Bromochloromethane 4.346| 43 _|1.2,3-Trichloropropane 8.216
14| Trichloromethane 4521| 44 | nPropylbenzene £.200
15 _|1.1.1-Trichloroetha 4,683 45 | 2-Chlorotoluene 8.262
16 _| Tetrachlorometh 4.900| 46 _|1.3,5-Trimethylbenzene 8.286
17_1.1-Dichloropropene _ _5.005|/47 | 4-Chlorotoluene _ 8313
18 _|B 5.313|/48 _|tert-Butylbenzene 8438
(19 [1.2Dichlorethan | 5.475/49 1124 Trimethylbenzene | 8.466]
20 | Trichloroethene 6.000) 50 | sec-Butylbenzen 8.538
21 _|1.2-Dichloropropane 6.197| 51 | 41sopropyitoluene 8.599
22 | Dibromomethane 6.284| 52_|1.3- Dichlorobenzene 8616
23 | Bromodichloromethane 6.414|/53 |1.4-Dichlorobenzene 8.658
24| cis-1,3-Dichloropropene 6.675| 54 | n-Butylbenzene 8.780|
25 | Toluene 6.813|/55 |1.2-Dichlarob 8.825
26 _ | trans-1,3-Dichloroprop 6.992| 56 | 1.2-Dibromo-3-chloropropane 9159
27| Tetrachloroethene 7.084| 57 |1.2.4-Trichlorobenzene 9.489
28 _|1.1.2-Trchloroethane 7.084| 58 _|1.1.2.3.4.4-Hexachloro-1.3b 9532
129 _|1.3-Dichloropropane 7.165| 59 | Naphthalene 9612
30 | Dibromochloromethane 7.260 |1 1.2,3-richlorobenzene 9.724

Tabelle 1: Liste der fluchtigen Substanzen und ihre Retentionszeiten in Minuten

erfolgte zwischen den Grenzen
von 0,001 und 1 pg/l. Der Re-
gressionskoeffizient R ergab fur
alle Substanzen Werte besser als
0,998 — ein Zeichen fiir die grofle
Genauigkeit der Methode. Zwei
Kurven sind in Abbildung 3 dar-
gestellt.

Die Nachweisgrenze (LOD) fir
Benzol und Vinylchlorid wurde
zu 0,005 pg/l beziehungsweise
0,001 pg/1 bestimmt. In Abbil-

dung 4 sind die Einzelmassen-
spuren fiir Tetrachlorethen und
1,1,2-Trichlorethan einer realen
Probe (Wasser des Rheins) wie-
dergegeben. Beide Konzentratio-
nen wurden zu 0,02 pg/l ermit-
telt.

17



Shimadzu News 2/2012

Saure Herausforderung

TOC-Bestimmung in konzentrierter Salzsaure

hat die Wareneingangskon-

trolle einen hohen Stellen-
wert. Die Verunreinigungen der
Edukte sind oft auch die Verun-
reinigungen der Produkte. Neben
der gezielten Analyse von be-
kannten Verbindungen helfen
Summenparameter dabei, die Ein-
satzchemikalien hinsichtlich ihrer
Verunreinigungen zu beurteilen.
Der TOC (Total Organic Car-
bon) spielt hierbei eine besondere
Rolle: Er beschreibt die Verunrei-
nigung durch organische Verbin-
dungen und gibt das Gesamtmaf}
des organischen Kohlenstoffs an.
Der TOC kann daher nur zur
Beurteilung von anorganischen
Chemikalien eingesetzt werden.

I n der chemischen Industrie

LA

¥,
L

-

Zu einer der groflen Gruppen der
hiufig eingesetzten anorgani-
schen Chemikalien in der chemi-
schen Industrie gehdren die Siu-
ren, insbesondere konzentrierte
Salzsiure. Die Bestimmung des
Gesamtkohlenstoffgehalts in
konzentrierter Salzsiure stellt

eine enorme Anforderung an die
eingesetzten Analysatoren dar.
Shimadzu hat fiir die neue TOC-
L-Serie eine Applikation entwi-
ckelt, die es ermdglicht, konzen-
trierte Salzsaure auf geringe
TOC-Konzentrationen zu analy-
sieren.

Saure - Herausforderung an
Material und Methode

Die grofle Herausforderung bei
der TOC-Messung in konzen-

trierter Salzsiure ist es, Schutz-
mechanismen zu entwickeln, um
die Gerite und ihre Komponen-
ten zu schonen sowie Schaden
durch die Sduredimpfe abzuwen-
den. Hier bietet die TOC-L-Serie
mehrere Gaswischer, die auf un-
terschiedlichste Weise entstehen-
des Chlorgas in der Flusslinie des
Systems bindet und somit elimi-
niert. Eine weitere Herausforde-
rung bei dieser Applikation be-
steht darin, eine stabile und
reproduzierbare Oxidation zu
erzielen, sodass keine schwanken-
den oder stark auslaufenden
Peaks (Tailing) aufgezeichnet wer-
den. Dariiber hinaus sollen die
Messwerte iiber einen grofieren
Messzeitraum stabil bleiben.

Abbildung 1: Der TOC-L zur Bestimmung
konzentrierter Salzsaure und der OCT-L
Autosampler fur die Automatisierung der

Analyse

Auch geringe Nachweis-
grenzen maglich

Normalerweise kann man die zu
untersuchende Substanz in
hohem Mafle verdiinnen, um die
Matrixprobleme zu eliminieren,
doch manchmal ist es notwendig,
geringe Nachweisgrenzen (bezo-
gen auf eine 37%ige Salzsiure)
von 1 mg/l zu erreichen.

Der TOC-Lcpy von Shimadzu
arbeitet nach der Methode der
katalytischen Oxidationsverbren-
nung bei 680 °C. Die 37%ige
Salzsdure wurde dabei manuell
1:2 mit Wasser verdiinnt, sodass
man eine 18,5%ige Salzsdure
erhielt. Die Kalibrierung erfolgte
im Bereich von 0,5 bis 10 ppm
(Abbildung 2). Die automatische
Verdiinnungsfunktion des Analy-
sengerits erstellte diese Kalibrie-
rung automatisch aus einer einzi-

Abbildung 2: Kalibrierung der Methode im Bereich von 0,5 bis 10 ppm

gen Stammlosung. Die Injek-
tionsmenge im vorliegenden Fall
entsprach 150 pl.

Fiir den Fall, dass die TOC-Kon-
tamination der Salzsiure den
Messbereich der Kalibrierung
iiberschreitet, wurde die Salzsiu-
re durch die automatische Ver-
diinnungsfunktion des Analysa-
tors in den Messbereich gebracht.
Nach der Kalibrierung wurde der
TOC-Gehalt der konzentrierten
Salzsiure bestimmt. Um die
Matrixeinfliisse zu untersuchen
wurde die 18,5%ige Salzsiure

anschlieffend mit einer Kalium-
hydrogenphtalat-Losung um 5
ppm TOC aufgestockt (Tab. 1).

Um die Langzeitstabilitit der
Methode zu untersuchen, wurde
die 37%ige Salzsiure erneut 1:2
mit Wasser verdiinnt und 76-mal
injiziert (150 pl). Die relative
Standardabweichung iiber alle
Messungen lag bei 3,4% (Abbil-
dung 3).

Abbildung 4 zeigt den TOC-Ver-
lauf der Salzsiure-Injektionen.
Zwischen den einzelnen »

TOC Gehalt der 18,5%igen Salzséure in mg/l

Injektion

Standardabweichung

undotiert

dotiert mit 5 ppm TOC

Tabelle 1: TOC-Messwerte der 18,5%igen Salzsaure in mg/I|
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Messungen wurden abwechselnd
Blindwerte und Standards (10
ppm) gemessen. Um diese Salz-
saure-Analytik weitestgehend zu
automatisieren, bietet die TOC-L-
Serie mit dem OCT-L einen
Autosampler, der ebenfalls kom-
plett aus inerten Materialien
besteht und die Analyse aus bis
Abbildung 3: TOC-Verlauf bei 76 Salzsaure-Injektionen zu 16 individuellen Probenfla-
schen ermoglicht.

TOC-Analyse von
konzentrierter Salpeter-

und Schwefelsiure
mg,

Weitere Versuche zeigen, dass der
Versuchsaufbau nicht nur geeig-
net ist, um konzentrierte Salzsiu-
re zu analysieren, sondern auch
andere Reinstchemikalien, wie
konzentrierte Salpetersiure und
verschiedene Salzlosungen. Ein
weiterer Umbau des Systems
ermoglicht zudem die TOC-Ana-
lyse von konzentrierter Schwefel-
sdure oder hochprozentigen Salz-
- solen. Hierbei wird ein zusitzli-
che Scrubber und ein spezielles

Verbrennungsrohr mit einer spe-

HCI 18,5 %ig

Abbildung 4: Sequenz einer Salzsduremessung, Abwechselnd werden Salzs&ureproben, Blindwerte und Standards (10 mg/I) ziellen Katalysator—Mischung
gemessen verwendet.

TELEGRAMM

Rotwein und Augenkrankheiten

Live-Prasentationen auf der 202 MultiNA.” Sehr beliebt bei den
analytica 2012 Fachbesuchern war die beispielhaft

gezeigte Analyse von Resveratrol in
Im neuen Live Lab der diesjahrigen  Rotwein per HPLC. Auch die PCR-
analytica Messe konnte das Fach-  Analyse erblich bedingter Augen-
publikum erstmalig in komplett ein-  krankheiten auf dem Mikrochip-
gerichteten Laboren tégliche Live- Elektrophorese-System stieB auf
Demonstrationen verfolgen. groBes Interesse.

Gleich in zwei Foren war Shimadzu  Begleitet wurden die Live-Vorfiihrun-

vertreten: in ,Lebensmittel- und gen von interessanten Vortragen und

Wasseranalytik” mit der UHPLC Kommentaren renommierter Referen- L

Nexera MP” und in ,Forensik & ten, wie dem Forensiker und Krimi- Dr. Mark Benecke (Mitte) mit Shimadzus Produktspezialisten Vanessa Liedschulte
Klinische Diagnostik” mit dem Mikro- nalbiologen Dr. Mark Benecke. und Dr. Klaus Bollig an der MultiNA im Live Lab

chip-Elektrophorese-System ,, MCE-
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»Zelt fur Losungen«

6. Welt-Wasser-Forum in Marseille

sischen Marseille das 6. Welt-

Wasser-Forum statt. Seit
1997 wird diese Veranstaltung alle
drei Jahre an verschiedenen Or-
ten rund um den Globus abgehal-
ten. Das Welt-Wasser-Forum ist
die weltweit bedeutendste Konfe-
renz ihrer Art und stellt Know-
how, Konzepte und Innovationen
vor — mit dem Hauptanliegen, das
Thema ,,Wasser” ins politische
Bewusstsein zu riicken. ,,Zeit fiir
Lésungen!
2012.

I m Mirz 2012 fand im franzo-

war das Leitmotiv

Etwa einer Milliarde Menschen
fehlt der Zugang zu sauberem
Trinkwasser, obwohl sich 193
UN-Staaten dazu verpflichtet
haben, das ,,Recht auf Wasser®
zu garantieren und umzusetzen.
Hygienisches Wasser sowie ver-
lassliche Wasseraufreinigung und
-versorgung sind Voraussetzun-
gen fir Gesundheit und die Ver-
hinderung von Epidemien. Schit-

zungen zufolge, verunreinigen
mehr als 100.000 chemische Ver-
bindungen Tag fir Tag das Trink-

‘wasser.

Wihrend der einwochigen Kon-
ferenz tauschten 25.000 Teilneh-
mer in Uber 250 Sitzungen Infor-
mationen, Losungsvorschlige
und Methoden aus. In einer Aus-
stellung wurden modernste Ent-
wicklungen in der Wasseranaly-
tik, in der Wasseriberwachung
sowie in Ingenieurtechnik und
Vertrieb gezeigt.

Abbildung 1: UV-VIS-Spektrophotometer
Uv-2600

Shimadzu hatte auf einem eigenen
Stand die modernsten Losungsan-
sitze fir die Wasseranalyse —
spektroskopische und chromato-
graphische Techniken sowie der
Nachweis von Summenparame-
tern (TOC - organischer Ge-
samtkohlenstoff). Vor allem spek-
troskopische Systeme wie das
UV-1800 oder die neue Baureihe
UV-2600/2700 (Abbildung 1)
unterstiitzen den Nachweis und
die Quantifizierung von Schwer-
metallen in Wasser.

Seine iiber 60-jihrige Erfahrung
bei der Entwicklung dieser Tech-
nologie hat Shimadzu zum Markt-
fihrer in der UV-VIS-NIR-Spek-
troskopie gemacht.

Dariiber hinaus bietet Shimadzu
eine kundenorientierte Losung
fur die Wasseranalytik mit dem
ICP-OES-Spektrometer ICPE-
9000 (Abbildung 2), die als
Download bereit steht:

Abbildung 2: ICP-OES-Spektrometer ICPE-

9000 - die Lésung zur Wasseranalyse

www.solutionsforwater.org/
solutions/interference-free-
drinking-water-analysis-using-
icp-oes

Wir schicken Ihnen weitere Informationen
gerne zu. Bitte notieren Sie hierfir die
entsprechende Kennziffer auf der Ant-
wortkarte oder bestellen Sie tber die
News App bzw. News WebApp. Info 404
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